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本文件按照GB/T 1.1-2020《标准化工作导则  第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。

本文件由中国钢铁工业协会提出并归口。

本文件起草单位：宝武碳业科技股份有限公司梅山分公司、冶金工业信息标准研究院。

本文件主要起草人：程亚平、章真杰、吴其春、陈年连、曹祥瑞、张丽丽、王晓远。

本文件为首次发布。

粗酚钠
范围

本文件规定了粗酚钠的技术要求、试验方法、检验规则、标志、包装、运输、贮存和质量证明书、安全注意事项。

 本文件适用于煤焦油加工过程以及氨水加工制得的粗酚钠，可作为提取粗酚的原料。

规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。 

GB/T 601 化学试剂 标准滴定溶液的制备
GB/T 6680 液体化工产品采样通则
GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法
GB/T 8170 数值修约与极限数值的表示和判定
术语和定义

下列术语和定义适用于本文件。

   粗酚钠  crude sodium phenolate
   煤焦油加工过程中采用氢氧化钠脱酚以及氨水加工采用溶剂脱酚制得的粗酚钠，可作为提取粗酚的原料。

技术要求

粗酚钠的技术指标应符合表1的规定

表1

	项    目
	指  标

	
	一级品
	二级品
	三级品
	四级品

	含酚量（质量分数），%                         ≥
	18.0
	14.0
	14.0
	14.0

	中性油含量（体积分数），%                     ≤
	0.5
	0.5
	1.0
	1.5


试验方法

含酚量的测定按附录A规定进行。  

中性油含量的测定按附录B规定进行。

检验规则
产品质量的检验和验收由质量监督部门进行。

组批与采样

以连续生产的产品，每槽为一批。

试样的采取按GB/T 6680的规定进行。

数值的修约按GB/T 8170规定进行。 

产品质量指标合格判断，采用GB/T 8170中的“修约值比较法”。

判定与复验。出厂检验项目的结果不符合本标准规定的技术要求，允许重新对这批产品采样复验。复验时，对不合格项目进行复验。复验结果即使只有一项指标不符合本标准技术要求，则整批产品为不合格品。复验只进行一次。
包装、运输、贮存和质量证明书

本产品装入洁净、干燥的汽车槽车或油船中散装发货。

在运输和贮存中要远离火种、热源。

每批出厂的产品都应附有质量证明书，证明书内容包括：供方名称、产品名称、标准编号、批号、发货日期及本文件规定的各项检验结果和质量等级等。

安全注意事项

工作场所应配置必要的消防设施，必须使用个人防护用品（如工作服、口罩、手套等）。

当沾染粗酚钠后，应立即脱去被污染的衣物，用肥皂水或流动水彻底冲洗皮肤。如果出现刺激症状，立即就医。

（规范性附录）

  粗酚钠组成测定方法（电位滴定法） 
原理

在pH电极的指示下，用盐酸标准溶液滴定试样溶液中的游离碱、酚钠、碳酸钠，计算试样中各组分的含量。

试剂 

除非另有说明，在分析中仅适用分析纯及以上的试剂，以及符合GB/T 6682规定的二级水。试验中所需标准溶液，在没有其他规定时，均按GB/T 601之规定制备。

盐酸标准溶液：0.2 mol/L。

仪器

电位滴定仪。

pH复合电极。

天平：分度值0.1 mg。

烧杯：100 mL或塑料滴定杯。
试验步骤

    称取0.5 g～1 g（精确至0.1 mg）试样于烧杯（滴定杯）中，加入约30 mL蒸馏水，置于电位滴定仪的滴定台上，用盐酸标准溶液滴定至终点，记录各等当点盐酸标准溶液的体积（精确至0.01 mL）。
结果计算

分别按式（A.1）、式（A.2）、式（A.3）、式（A.4）、式（A.5）计算试样中全碱、游离碱、有效酚、碳酸钠、全钠的含量。
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当样品中游离碱含量较低时无法判断终点时，可加入一定量的氢氧化钠，分别按式（A.6）、式（A.7）计算试样中全碱、游离碱的含量。
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式中：

X1——试样中全碱的含量，单位质量百分比（%）；

X2——试样中游离碱的含量，单位质量百分比（%）；

X3——试样中有效酚的含量，单位质量百分比（%）；

X4——试样中碳酸钠的含量，单位质量百分比（%）；

X5——试样中全钠的含量，单位质量百分比（%）；

c——盐酸标准溶液浓度，单位摩尔每升（mol/L）；

V1——第一等当点时消耗盐酸标准溶液的体积，单位毫升（mL）； 

V2——第二等当点时消耗盐酸标准溶液的总体积，单位毫升（mL）；

V3——第三等当点时消耗盐酸标准溶液的总体积，单位毫升（mL）；

m——试样质量，单位为克（g）；

M——粗酚平均分子量，单位克每摩尔（g/mol）。焦油加工粗酚盐的粗酚取为107，废水溶剂脱酚粗酚盐的粗酚取为98；
40——氢氧化钠的分子量，单位克每摩尔（g/mol）；

106——碳酸钠分子量，单位克每摩尔（g/mol）；

23——钠的原子量，单位克每摩尔（g/mol）；

m1——加入的氢氧化钠质量，单位为克（g）。
精密度

在重复性条件下两次独立测定结果的绝对值不超过算术平均值的10%。

附  录  B
（规范性附录）
粗酚钠中性油含量的测定方法
B.1原理
试样中加入碱液后，加热回流，油分和水汽收集于集油器中，静置分层后读取油分体积。
B.2试剂 

除非另有说明，在分析中仅适用分析纯及以上的试剂，以及符合GB/T 6682规定的二级水。试验中所需标准溶液，在没有其他规定时，均按GB/T 601之规定制备。

B.2.1氢氧化钠溶液：质量分数30％。

B.3仪器

B.3.1量筒：100 mL。

B.3.2中性油测定装置，见图B.1。

B.3.2.1  圆底蒸馏烧瓶：500 mL；

B.3.2.2  油份接受器：5mL，分度值0.1 mL；

B.3.2.3  冷凝管。

B.3.3电热套。                                    

 

                                   图B.1 中性油测定装置

B.4试验步骤

    量取100mL试样于蒸馏烧瓶中，加入50 mL氢氧化钠溶液和100 mL水，混匀后，连接油分接受器、冷凝管。打开冷却水，加热蒸馏，馏出液进入油分接受器中分层，一直回流到上层油分量不增加时停止加热，冷却至室温读取油层体积。
B.5结果计算

中性油含量按式（B.1）计算：

        φ ＝
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式中：

φ—粗酚钠中性油含量，单位为体积分数（％）；

 V—油份接收器中油层体积，单位为毫升（mL）；

 M—试样体积，单位为毫升（mL）。
_________________________________
CISA
































_1234567893.unknown

_1234567895.unknown

_1234567896.unknown

_1234567897.unknown

_1234567894.unknown

_1234567891.unknown

_1234567892.unknown

_1234567890.unknown

